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FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT 

> 

vonnals Meister Lucius & Brtining 2214410 

Aktenzeichen: " « HOE 72/P 09*1 

Datum: 23. 3. 1972 - Dr.MN/Ba 



Vorfabrren zur Herstellung eines rodispergierbaren Vinyl 
acetat/Athylen-Polymerdispersionspulvers 



Die Erfindung betrifft eixi Verfaliren zxxt Horstellung eines 
gut rcdispergierbaren Vinylacetat/Xthylen-Polymerdispersious- 
pulvers und die Verwendung desselben als Binderaittel in Kunst- 
stoffputzen, 

Redispergierbare Pulver aus Vinylacetat/Athyien-CopolymerGn 
sind an sicb bekannt. An solche Dispsrsionspulver werden 
fol^endo Anforderiuigon gestellt : sie sollori gut riesclfahig 
soin und eine hohe La^erstabili tut und gute Redispergierbar- 
keit besitzen. Die mit Wasser aus don Dispersionspulvern er- 
haltenen Redispersionen sollen eine minimale Filmbildun 
temperatur von etwa 0° C auf W oi«en und otwa die gleiche mittlere 
TeilchengrbBe besitzen wi e die Ausgangsdispersionen. Die Re- 
dispersionen sollen audi iiber einen langeren Zeitraum stabil 
sein, d. h. sie sollen keine Neigung zum Absetzon aufweisen. 
Veiterhin sollen die Dispersionspulver sicb als Bindemittel 
fur Kiuiststoffputze eig-non. Die KunstsfcoffputzG sollen riB- 
IVoi und wasserbestandig sein. 
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Dieso Anforderungen werden von den bekamiten Vinylacetat/ 
Xthylen-Dispersionspulvern, die aus Vinylaceta t/A thylen- 
Copolymerdispersionen durch Zerstaubungstrocknung untcr Zu- 
satz von Antibackmitteln hergestellt verden, nur znm Teil 
orfiillt. So sind insbosonderc die mit diesen Pulvern herge- 
stellten Kunststoffputze nicht riflfrei und haben koine gute 
VasHorbustMndigkeit. Diese beiden Eigenschaften sind aber 
die vesentliclien an einen Kuriststoffputz zu stellenden an- 
ven dun t e elm J. s chen Forderungen • 

EsKtirde nun ein Verfahren zur Hers tellung eines ricselfahigen, 
gut redispergierbaren Dispersionspulvers, das im vesentliclien 
ans Vinylacetat-Xthylen-Copolymeren besteht, gefunden, das 
dadurch gekennzeichne t ist, dafl eine durch Polymerisa tion 
von Vinylacetat in Gegenwart von A thyl endrucken von unter 100 
Atmospharen, 0 bis 1 Gew # -#, bezogen auf das Polymer© , 
ionisclier Eraulgatoren, 5 bis 20 Gev.-J^, bezogen auf das 
Polymore, mindestens eines Polyvinylalkohols rait einem 
Vcrseifungsgrad von 80 bis 92 Mol.-# und einer ViskositMt 
der Aprozentigcn vafirigen Losung bei 20° C von 3 bis 35 cP, 
und eines radikaliscben Initiators hergestellte Dispersion 
spriihgetrocknet vird, vobei gleichzeitig Aluminiums il ika t , 
Kieselsaure Oder Calciumcarbonat mit einer inittleren Teil- 
chengrbfle von 0,01 bis 0,5^ als Antibackmi t tel in einer Menge 
von 3 bis 30 Gow.-^, bezogen auf den Fes tstoff gehal t der 
waDrigen Dispersion, im Spriihturm trocken zerstaubt werden. 



./. 
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Die vaflrigen 'Vinylacetat/Sthylen-Dispersionen veisen einen 
Athylengebalt ' von etwa 5 bis hO Gew.-^ bezogen auf das Poly-- 
merisat auf, Verden neb en Vinylacetat und Athylen velfcere 
Monomere verwendet, so weist das Polymere vorteilhart einen 
Vinylacetatgehalt von iiber 45 Gev.-^o auf, Als veitere Monomere 
kommen in Parage olefinisch ungesattigte Monomere, z . B # 
Vinylester geradkettiger oder verzveigter CarbonsSuren mit 
3-18 C-Atomen, Acryl- , Methacryl-, Malein- oder Pumarsaure- 
ester von aliphatischen Alkoholen mit 1 - 18 C- At omen, Vinyl - 
chlorid, ferner Isobutylen oder hb'here cC-Olefine mit h bis 
12 C-Atomen. Aufler der Kombination Vinylacetat und Athylen 
sind geeignete Monomerkombinationen z. B» Vinylacetat /Vinyl- 
pivalat/Athylen, Vinylace tat/2 -X thy lhexansKurevinyle^ter/ . 
Xthylen, Vinyla c e t a t/Me thylme thacrylat/Xthylen und Vinyl- 
ace t a t/Vinylclilox-id/Xtbylen. Vorteilhart sind Monomerkombi- 
nationen mit einer minimal en Filmbildungs temper atur der ent- 
sprechenden Dispersionen von etwa 0° C. Aufler den ervahnten 
Monomeren konnen audi andere s tabilisierend virkenden Monomere, 
vie beispielsveise vinylsulfonsaures Natrium, carboxylgruppen- 

» 

haltige Monomere, vie Acryl-, Methacryl-, Croton- oder Itacon- 
saurjs oder Monoester der Maleinsaure , deren Alkoholkomponente- 
1 bis 18 Kohlenstoffatorae enthalten kann, in einer Konzentratio; 
bis" 5 Gewt bezogen auf das gesamte Polymere, eingesetzt 
verden. Zusatzlich konnen als vernetzend virkende Komponenten 
Monomere mit zwei oder mehreren ungesSttigten Doppelbindungen 
vie Diallylmaleinat, Diallylpb thalat , Triallylcyanurat , Tetra- 
allyloxyathan oder Adipinsauredivinylester zur Anvendung kommen 

Die vafirigen Vinylace tat/Sthylen-Dispersioncn konnen nach ver- 
schiedenen Verfahren bei Drucken bis etva 1Q0 Atmospharen, be- 
vorzugt lO bis 60 Atmospharen, hergestellt verden. Beispiels- 
veise kann nach einem batch-Verfaliren vorgegangen verden, bei 
dem vor Polymerisationsboginn, das gesamte Monomere in der 
vaflrigen Flotte emulgiert vird* Bevoi-zugt vird jedoch ein 
Monomfirzulaufvorfahren angevendet, bei dem in Anvesenheit 
nines bestimrateii Xthylendruck.es Vinylacetat oder Gemische aus 
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Vinylacetat und- anderen olefinisch ungesattigten Monomeren 
zu einer wafirigen Flotte zudosiert verden. Der Xthylendruck 
kann vabrend der gesaraten Zudosierzeit konstant gehalten 
verden, es kann jedoch auch bei steigendem oder fallendem 
Druck gearbeitet verden, Als Scbutzkolloide fiir die Her- 
stellung der Vinylacetat/Athylen-Dispersionen verden ein 
oder mehrere Polyvinylalkohole mit einera Verseif ungsgrad von 
80 bis 92 Mol.-#, bevorzugt 86 bis 89 M0I.-56 und einer Vis- 
kositat der h proz. wafirigen Ldsung bei 20° C von 3 bis 35 cP 
verwendet, Die Viskositat der k proz. Losung be tragi vorzugs- 
veise 7 bis 20 cP. Die Menge an Polyvinylalkohol bezogen auf 
das Polymere betragt 5 bis 20 Gew.-5&, vorzugsweise 10 bis 
15 Gew.-#. Zur Herstellung der erfindungsgeraaflen Dispersions- 
pulver ist es von Vorteil, venn 50 bis 90 $ des eingesetzten 
Schutzkolloids zu Beginn der Dispersionshers tellung in der 
vafirigen Polymerisationsf lo tte enthalten ist und 10 bis 50 £ 
in Form einer wafirigen Losung der fertigen Dispersion zuge- 
fugt wird, 

Neben den als Schutzfcolloid verwendeten Polyvinylalkoliolen 
kbnnen bis zu 1 bezogen auf das Polymere, ionische Emul- 

gatoren mitverwendet verden. Bevorzugt kommen Eraulgatoren vom 
Typ Alkylsulfat mit 10 bis 16 Kohlens toffatomen zur Anvendung. 

Der pH-Wert der Dispersionsf lot te vird auf einen Bereich von 
k bis 7,5 eingestellt. Ein geeigneter Puffer, vie belspiels- 
veise Natriumacetat, Natriumbicarbonat oder Natriumphosphat 
kann zur Einstellung des geviinschten pH-Wertes der Dispersions- 
flotte zugesetzt verden* 

Die Polymerisations temperatur betragt 20 bis 100° C f bevorzugt 
verden Tempera turen zwischen 50 und 70° C angewendet. 

Als Polymerisationsinitiatoren verden radikalische Initiatoren 
verwendet. So kbnnen die iiblichen vasserloslichen' Perver- 
bindungen, vie Ammonium-, Natrium- oder Kaliumpersulf at , 
Vasserstof fperoxyd oder Perborate, oder monomerlbsliche 
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Verbindungeii, ,vie beispielsweise t-Butylhydroperoxid oder 
Cumolhydroperoxid fur sich alleine odor aucli In Form von 
Redoxsystemen eingesetzt we r den. Dab ex konnen die einzelnen 
Komponenten entveder vor der Polymerisation der Dispersions- 
flotte zugegeben werd'en, sie konnen aber audi gleichzeitig 
rait den Monomeren oder getrennt davon wahrend der ge saint en 
Polymerisation zudosiert verden, 

* * 
* 

Der Feststof f gehalt der so herges te3.1ten Vinylace tat/Xthylen- 
Dispersionen betragt etwa 30 bis 60 Gow.-^, Vorzugsweise verden 
die Dispersionen mit einem Fes ts toffgehal t von etwa **0 bis 60 
Gew.-$ herges tellt • Nach beendeter Polymerisation wird ein 
fur die Sprtihtrocknung zweckmaBiger Posts toff gehalt von etwa 
30 bis h3 Gew.-jS durch Zugabe von Vasser oder einer waBrigen 
Polyvinylalkohollosung eingestellt • 

Die vafirigen Vinylacetat-ithylen-Dispersionen verden durch 
Spriihtrocknung in Dispersionspulver Ubergeflihrt . Beim Einsatz 
von Dispersionen mit einer minimalen Filmbilde temp era tur von 
etwa O 0 C erweist es. sich als notwendig, bei der Spriihtrocknung 
feinteilige anorganische Zuschlagstoffe als Antibackmittel mit 
einzusotzen. Ohne Vervendung dieser Zuschlagstoffe haben die 
Dispersionspulver keine ausreichende Lagerstabilitat . Ge- 
eignete anorganische Zuschlagstoffe sind K±esels£Lure , Calcium- 
carbonate oder Aluminiums ilikate mit einer mittleron Teilchen- 
grofle von 0,01 bis 0,5 jju . Bei der Hers tellung der erfindungs- 
gem'afien Dispersionspulver haben sich als Antibackmittel be^ 
sonders Kieselsaure und A lurainiums ilikate bewahrt. Besonders 
gut lagerstabile Dispersionspulver werden erhalten, wenn 
die Antibackmittel ira Dispersionspulver in einer Menge von 
h bis 20 Gew.-$, bezogen auf den Fes tstof f gehalt der waflrigen 
Dispersion, enthalten sind. Je feinteiliger dio Antibackmittel 
sind, umso geTlngez* ist die zur Stabilisierung notwendige 
Menge . 
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Das Antibackmittel vird gleichzei tig mit, abor getrennt von 
der vaBrigen Dispersion in trockener Form in den Spriiliturm 
dosiert. Dabei tritt nahezu kein Belag an der Vand des Trock- 
ners auf. 

Die erfindungsgema!3en Vinylacetat/Xthylen-Copolymerdispersious- 
pulver sind gut rieselfahig, die Lagers tabilitat der Pulver 
ist auch bei erhohter Temperatur gut. Mit Vasser lassen sich 
die Dispersionspulver innerhalb veniger Sekunden zu samigen, 
viskositats- land lagers tabilen Redispersionen anriihren. Die 
TeilchengroBe der Latexpar tikel der Redispersionen ent- 
spricht im wesentlicben der TeilchengrSfle der Latexpartikel 
der Ausgangsdispersionen, Die Dispersionspulver haben eine 
ebenso gute Alkalis tabilitat wie die Ausgangsdispersioncn, 

Die erf indungs geniaf3 cn Vinylace ta t/X thylen-Copolymerdisper- 
sionspulver eignon sicli hervorragend fur die Herstellung von 
Leiraen, Klebstoffen und Ans triclinii tteJn. Eine bevorzugte und 
besonders geeignete Vervendung 1st der Einsatz als Bindemittel 
in Kunststoffputzon. Derartige Putze verden durch intensives 
Ve^rrtihren von verschieden gekornten mineralischen Zuschlag- 
stoffen mit den erfindungsgemaflen Vinylace ta t/X thylen-Poly- 
merpulvern und anschlieDender Zugabe von Vasser hergestellt. 
Die mit diesen Pulvem herges tell ten Kunststoffputze sind 
iiberrasclienderweise riflfrei und sehr gut wasserbes tandig • 

Beispiel I 

1 - Herstellung der Vinylace tat /Xthylen-Copolymer dispersion 
In ein 30 1-DruckreaktionsgefaB mit Temperaturregel- 
einrichtung und Riihrwerk wird die auf einen pH-Wert von 
5.0 eingestellte Losung aus 7 g Na triumlaurylsulf at , 
5OO g Polyvinylallcohol mit einer Viskositat dor k proz. 
vaOrigen Losimg bei 20° C von ca, 1 8 cP und einem Ver- 
seifungsgrad von ca. 88 Mol#-9&, 319 g Polyvinylalkohol mit 
oiner Viskositat der h proz. v&Brigen Lbsung bei 20° C 
von ca. 8 cP und einem Versafungsgrad von ca. 88 Mol.-jS, 
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15,3 g vasserfreiem 'Natriumacetat , 12,5 & Natriumdisulfit 
iind 7700 g Vasser gebracht. Der Reaktor vird rait Stick- 
stoff und Xtliylen gespult, um veitgehend alien Sauer- 
gtoff zu entfernen. AnschlieBend vird das RUhrverk auf 150 U/ 
Min* eingestellt, dem Ansatz 76O g Vinylacetat zugegeben, der 
Kesselinhalt auf *f0° C erwarrat, bei k0° C eine Losung von • 
6 g Ammoniumpersulfat in 2^0 S Wasser zugesetzt und der 
Kesselinlialt veiter auf 60 C en;armt, Vahrend des Auf- 
heizvorganges vird Xthylen bis zu einem Druck von 20 Atmo- 
s pliar en zugegeben. Beim Erreichen der Inn en temper a tur von 
60" C vird init der acntstiindigen Dosierung von 6*880 g 
Vinylacetat und der Losung von U g Ammoniumpersulfat in 
600 g Vasser bei einer Innentemperatur von 60° C und einem 
Athylendruck von 20 Atmospharen begonnen« Nach beendeter 
Zudosiei'ung wird' der Ansatz m±t einer Losung von h g 
Ammoniumpersulfat in 150 g Vasser versetzt und 1.5 Std. 
bei einer Innentemperatur von 80° C nachgeheizt, AnschlieBend 
wird die Athylenzufuhr abgestellt und die Dispersion auf 
Zimmertemperatur abgekulilt, Danach vird der Dispersion eine 
Losung von 1 35 g Polyvinyl a lk ohol mit einer Viskositat der 
*l proz. vliBrigen Losung bei 20° C von ca. 18 cP und einem 
Verseifungsgrad von ca. 88 Mol.-J& f und 86 g Polyvinyl- 
alkoJiol mit einer Viskositat der k proz. waBrigon Losung 
bei 20° C von ca. 8 cP und einem Verseifungsgrad von ca. 88 
Mol.-£ 9 in 1250 g Vasser. zugesetzt . AnschlieBend wird die 
50 proz. Vinylacetat/Atliylen-Copolymerdispersion abgelassen, 
die nachstehend aufgefuhrte Eigenschaf ten aufweist: 

Athylengelialt im Copolymeren: ca. 15 Gew. 

Restmonomerengehalt : (0.5 Gew.-# 
Viskositat 

( Eppr e cht -Rlie ome t er Dill): 90 Ps 
Durchschnittliche TeilchengrbBe 

der Latexpartikel: 0.8^ 

Minimale Fi lmbil dungs temp era tur : ca. 0° C 

Schraelzindex j120<>c (Dispersionsf ilm) : • 0. 1 

21.6 

309840/1046 



72/P 09k 

2214410 

* 

• Herstellung des Vinylacetat/Xthvlen-Copol^erpulvers 

Die nach Beispiel I, 1. hergestellte Vinylace tat/A thylen- 
Copolymerdispersion vurde vor der Zcrstaubungstrocknung 
mit Vasser auf einen Fests tof f gehalt von **0 Gev.-jG ver- 
diinnt. Als Trocknungsanlage vurde ein Zerstaubungsturm 
vervendet, dessen zylindrischer Teil einen Durchnesser von 
1.6 m und eine Lange von h tn und dessen konischer Teil 
eine Liinge von 2 m auf vies. Die Dispersion vurde mit einer 
Exzenterschneckenpumpe einer ZveistoffzerstMubungsdUse 
mit einer Produktbohrung von 2.5 mm 0 zugefiihrt. Die 
Trocknung wirde im Gleichstrora durchgeftihrt , als Trocknungs- 
gas diente Sticks toff, das in einer Menge von 750 m 3 /h. 
durchgesetzt vurde. Die Tempera tur des Trocknungs gases be- 
trug am Turmeingang 90 bis ?1° C und im Zyklonabscheider 
58 bis 62 C. Der D urchsatz der Zerstaubungsluft fUr die 
ProduktdUse betrug 20 kg/h f der Druck vor der Dtise war 
5 atu, die Tempera tur betrug 23° C. tfber eine zweite Zwei- 
stoffdUse, die sick in Vandnahe nur wenig untexhalb der 
ProduktdUse befand, wurden Antibackmi ttel trocken zerstaubt. 

Die in Beispiel I, 1. herges tell te Vinylacetat/Xthylen- 
Copolymerdispersion liefi sicli auch Uber einen Zeitraum von 
mehreren Tagen eimvandfrei zerstauben. Der Produktaus trag 
uber Turmkonus, Zyklonabscheider und Sammelgef afle geschah 
von selbst, es muflte an diesen Apparatetoilen nicht geklopft 
werden. Die Turmvandung ist nach Durchfuhrung der Sprtih- 
trocknung von Uber einer Voche nur geringfiigig mit ange- 
flogenew Trockenprodukt belegt. Dieser Belag ist leicht ab- 
blasbar und besitzt die gleichen Eigenschaf ten vie das 
in- den Sammelgef aflen gevonnene rieselfahige Pulver. Es 
wurden unter Verwendung verschiedencr Antibackiriittel in 
unterschiedlichen Mengen verschiedene gut rieselfahige 
Vinylacetat/Athylen-Copolymerpulver hergestellt. Die Eigen- 
schaften von 2 Pulvern sollen nachstehend wiedergegeben 
werden. 
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Als Antibackraittel wurde eine synthetische Kiesels&ure 
mit einom SiO^-Gehalt von 93 einer Oberflache nach 
~ BET von 230 m /g einer mi t tier en Teilchengrofle von 

ca. 0,018y-uin einer Menge von 6 Gev.-^, bezogen auf den 
Feststof f gehalt der waflrigen Dispersion, vervendet. Das 
Pulver ist sehr gut rieselfahig und liat eine ausgezeich- 

nete Lagors tabilitat • Nach einer 24-s tUndigen Lagerung 

o -2 
bei 50 C und einer Belastung von 200 g/cm ist das Pulver 

gut auf lockerbar ♦ Das Sclitit tgewicht betragt hO g/l, das 

Riittelvolumen 83 <jl> 9 das Stampf gewicht h$ g/l. Mit Vasser 

laBt sich das Pulver innerhalb weniger Minuten zu einer 

50 prozentigen.Redispersion anrilhren,Die ViskositM.t der 

Redispersion betragt 1 60 Ps (Epprecht-Rheometer D/ll) t die 

minimal e Pilmbil dungs temper a tur ca. 0 C, die Toilchen- 

grofle der Latexpartikel etwa 1 j\, • Die Redispersion ist gut 

lagerbestandig. Unter Vervendung verschiedener Rezepturen 

(siehe Tabelle) zur Herstellung von Kunststoffputzen wurden 

derartige Putze hergestellt und auf* Asbes tzementplatten 

ira Keilauftrag von 1 bis 10 mm Starke aufgetragen. Die Her- 

stellung der Putze erfolgte durch intensives Vermischen 

der verschiedengekdrnten mineral! schen Zuschlags tof fe , 

anschlieflende Zugabe von Vasser und Entschaumer und noch- 

malige intensive kurzzeitige Vermischung. Bin Teil der 

Putze wurde sofort nach der Herstellung aufgetragen, der 

Auftrag eines zveiten Teils erfolgte nach einer 24-stlindigen 

Reifezeit. Alle herges tellten Putze varen vollkommen rifl- 

frei. Veiterhin wurde festges tellt , dafl die Putze iiberraschen-r 

derweise vollkommen bestandig gegeniiber Vasser varen. Auch 

nach einwBchiger Vasserlagerung blieben die Putze hart und 

das Vasser vollkommen klar. AuBer zur Herstellung von 

Kunststoffputzen eignet sich das Dispersionspulver gut zur • 

Herstellung von Leimen und Klebstoffen, vie beispielsweise 

zur Verklebung von PVC-Mbbelf olien auf Spanplatten. Gleich-. 

falls war das Pulver geeignet als Bindemittel filr Pigme.nte, 

beispielsweise fur die Herstellung von Anstritfhs tof f en. 
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b) Als Antibackmittel wurde ein Aluminiumsilikat mit einem 
SiO^-Gehalt vcn ca. 82 # und einem Al^O^-Gehal t von ca. 
12 # und einer raittleren Teilchengrofle von ca. 0.5 jJi in 
einer Men^e von 1^ Gev,-^ bezogen auf den Feststoffgehalt 
der Wiflrigen Dispersion, verwendot. Das Pulvcr ist sehr 
gut ricselfahig, die Lagers tabilitat ist ausgezcichnet, 
nacli 24-stiindiger Lagerung bei 50° C und einer Belastung 
von 200 g/cra ist das Pulver cut auflockerbar. Das Schutt- 
gewicht betragt hj g/l , das Rilttelvo lumen 82 das Stampf- 

gevicht 58 g/l. Die innerhalb weniger Minuten zu erhaltende 
Redispersion mit Wassor hat eine Viskositat von 60 Ps 
(Epprecht-Rheometer C II), die minimale Filmbildungs tempe- 
ratur betriigt ca. 0° C, die TeilchengrSfle der Latexpartikel 
ca. 0.8 JU . Das Pulver laBt sich nach den angegebenen 
Rezepturen 1 bis k hervorragend zu riflfreien und wasser- 
bestandigen Putzen verarbeiten. 
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Beispiel II 

1 • Herstellunff der Vinylace tat/X thylen-Copolynierdlsperelon 

Die Herstellung der Vinylacetat/Xthylon-Copolymerdispersion 
erfolgte vie in Beispiel I , 1, beschrieben, jedoch wird an- 
stelle der dort vervendeten waDrigen Polymerisationsf lo tte 
cine wMOrige Losung aus 820 g Polyvinylalkohol mit einer Vie- 
kositat der k proz. vaflrigen Losung bei 20° C von ca. k cP 
und einem Verseifungsgrad von ca. 88 Mol.-£, 15,3 g vasser- 
freiem Natriumacetat, 12 f 5 g Na triumdisulf it und 7700 g 
Vasser eingesetzt, Es wird weiter vie in Beispiel I, 1. ge- 
arbeitet. Nach Auspolymerisation und Abkdhlen wird der Vinyl- 
acetat/Xthylen-Dispersion eine Ldsung von 220 g einee Poly- 
vinylalkohols mit einer Viskositat der k proz. waDrigen 
Lb sung bei 20° C von ca. k cP und einem Verseifungsgrad 
von ca. 88 Mol.-# in 6^00 g Vasser zugegeben und eine weitere 
Stunde geriihrt. Es wird eine kO proz. Vinylace tat/X thylen- 
Copolymerdispereion mit folgenden Eigenachaf ten erhalten: 

Atnylengehalt im Copolymeren: ca. lA G e w.-5& 

Re 8 tmonomer engehal t : ^ Co.5 5C 

Viskositat (Epprecht-Rheometer C III): 8 Ps 
Durchschnittliche Teilchengrofle der 

Latexpartikel: C8/t 

Minimale Filmbildungs tempera tur : ca. O 0 C 

1 20^C 

Scnmelz index J (Dispersionsfilra) : 1.1 

21.6 



* ■ 

2. Herstellunr: des Vinylacetat/Athylen-CopolymerpulverB 

Es wurde wie in Beispiel I , 2. gearbeitet, als Antiback- 
. mittel wurde ein Aluminiumsilikat mit einer OberflKche nach 
BET von 110 m /g f einer mittleren TellchengrdOe von 0 f 035^ # 
einem SiOg-Gehalt von 78 96 und einem Al 2 0^-Gehalt von 8 $> 
in einer Henge von 12 # f bezogen auf den Fes ts toff gehalt 
der waDrigen Dispersion verwendet. 

./. 

- 309840/1046 



72/P 09^ 

" 13 ' 22UA10 

V 

Es wurde o±n gut rieselfahiges Diaper sionspulver gevonnen/ 
das mit Yasser unter Rtlliren innerlialb veniger Minuten zu 
einer 50 proz. Redispersion rait einer Viskositat von 40 Ps 
{Epprecfat-Rbeoraeter C II) , einer durcbschnittliclien Teil- 
chengroOe der Latexpartikel von 1 pu und einer rainiraalen Film- 
bildungstemperatur von ca* 0° C redispergierbar ist. Die 



Lagers tabili tat ist ausgezeichnet, nacli 24- s t On digger Lagerung 

o 2 
bei 50 C unci einer Belastun'g von 200 g/cm ist das Pulver 

unverandert. Nach den angegebenen Rezepturen vurden Kunst- 

stoffputze hergestellt, , die ohne Ausnahme rififrei und be- 

standig gegentiber Wasser war en. 

1 

Beispiol III 

1 . Ilerstellung der Vinylacetat/Xthylen-Copolymerdispersion 

Die Ilerstellung der Dispersion erfolgt vie in Beispiel I, 1. 
beschrieben, jedoch wird anstelle dex* dort verwendeten w3J3~ 
rigen Polymerisationsflotte eine wai3rige Lbsung von 4 g 
Natriumlaurylsulf at , 65O g Polyvinylalkohol mit einer Vis- 
kositat der 4 proz. vMflrigen Lbsung bei 20° C von ca. 8 cP 
und elnem Verseifungsgrad von ca. 88 Mol.-$, 15#3 g wasser— 
freiem Natriumacetat, 12,5 g Natriumdisulf it und 76OO g 

* • ■ ■ 

Vasser elngesetzt. Es wird weiter wie in Beispiel I f 1. be- 

schrieben gearbeitet, jedocb wird die Polymerisation bei 

einem Xtbylendruck von 15 AtmosphMren durchgefUhrt • Die nach 
Verdtinnen auf einen Festgehalt von 40 £ gewonnene Vinyl - 
acetat/Xthylen-CopolymeariLspersion weist folgende Eigenschaf ten 
auf: 

Xthylengehalt im Copolymer en: ca. 11 Gev.-£ 

Res tmonomerengehal t : <0 # 5 5& 

Viskositat (Epprecht-Rheometer C III): 3 Ps 

Durchsclinittliche TeiJcbengriJOe der 

Latexpartikel: ®*1JJL 

Minlmale Filrabil dungs tempera turj ca. 0° C ; 

o 

SchmeUindex J 21 # 6 (Dispersionsfilm) : 0.8 
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2. Herstellung des Vinylacetat/XthYlen-Copolymerpulverp 
Es vird vie in Beispiel I, 2 a) beschrieben gearbeitet. 
Das gewonnene Dispersionapulver 1st gut redispergierbar, 
die Viskositat der 50 proz. Redispersion betrMgt 110 Ps, 
die xnlnlmale Filmbildungs tempera tur ca, 0° C, die Tell- 
chengrbBe der Latexpartikel 0,9 . Nach den angegebenen 
Putzrezepturen sind rait diesem Dispersionspulver riflfreie 
und wasserbestilndigo Kuns ts tof fputze herstellbar. 

Bel spiel IV 

1. Herstellung einer Vinylacetat /Vinyl chlorid/A thy len- 
Terpolyroerdispa^sion ' 

Es wurde vie in Beispiel I, 1. beschrieben gearbeitet, jedoch 
vurde ans telle von Vinylacetat eine Mischung aus 9 G ew. _ 
Teilen Vinylacetat und 1 Gew.-Teil Vinylchlorid eingesetzt 
und auOerdem der >" thylendruck auf 30 Atmospharen erhoht. 
D±e Dispersion hat nachstehend aufgefUhrte Eigenschaften: 

Xthylengehalt im Terpolymeren: ca, 19 Gew.-^ 

Heatmonomer engehalt : ft). 5 Gew.-jt 

ViskositMt (Epprocht-Rheometer D III): 78 Ps 
Durchschnittliche Teilchengrofie der 

Latexpartikel: 0,8/C 

Minimale Pilmbildungs tempera tur : ca, O 0 C 

2, Herstellung und Eigenschaften des Terpolymerpulvers 

Die Herstellung des Disper sionspulvers errolgte nach der in 
Beispiel I, 2. angegebenen Verfahrensweise, Als Antiback- 
mlttel vurde eine synthetische Kieselsaure rait einem SiO p - 
Gehalt von 93 $>% einer Oberflache nach BET von 230 m-/g 
und einer mittleren TeilchengrtiOe vonO, 018j] in einer Menge 
von 6 Cew.-^, bexogen auf den Feat • tof fgehal t der vHOrigen 
Dispersion, vervendet. Das Pulver 1st gut rieselfahig und 
lagorbestandig, mit Vasser lHflt es sich leicht zu einer 
stabilen, sMnjigen 50 pros, Redispersion tnrUhren, und die 
unter Vorwendung des Pulvers herfos tellten Kuns ts tof fputze 
selgon keino Risse und sind bestKndig bei Vasserlagerung. 

309*40/1046 
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Patentansprilche ; 

1. Verfahren zur Herstellung eines rieselfa'higeni gut re- 
dispergierbaren Dispersionspulvers t dae im vesentlichen • 
. aus Vinylacetat-ithylen-Copolyweren besteht, dadurch 
gekonnzeichnet, dafl eine durch Polymerisation von Vinyl- 
acetat ±n Gegenwart von Xthylendrucken von unter 100.. 

Atmojsph&ren-,— 0— b-i-B~ -1- Gev»-^, bezogen -auf das— Polymere 9 



■ .< 



ionischer Emulgatoren, 5 bis 20 Gew«*^ f bezogen auT das 

M 

Polymere | mlndestens eines Polyvinylalkohols tnlt elnem 
Verseifungsgrad von 80 bis 92 Mol.-J& und elner Viskosit&t 
der **prozentigen w£LBrigen Losung bei 20° C von 3 bis 
35 cP, und eines radikalischen Initiators hergestellte 
Dispersion spriQigetrocknet wird, wobei glelchzeitig" 
AluminiumBilikat , KieselsSure oder Calciumcarbojiat m±% 
elner mittleren Teilchengrofie von 0,01 bis 0,5fl als 
Antibackmittel in einer Menge von 3 bis 3° Gev*^ f *be- 
zog#n auf den Fes ts toTfgehalt der vaflrigen Dispersion^ 1m 
Sprtihturm trocken zersta'ubt werden. 

2, Verfahren nacli Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet $ dafl 
nebsn Vinylacetat und Xthylen weitere olefinisch unge- 

-s&ttigte Monomere, z # B» Vinyl es t er normaler Oder verzveigter 
Carbonsauren mit 3 bis 18 Kohl ens tof fa torn en, Acryl-, 
Methacryl-, Malein- oder Fumarsaureester von aliphatischen 
Alkoholen mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen p Vinyl chlor id, 
Isobutylen und hohere cC-Olefine mit k bis 12 Kohlen- 
etoffatomen mitverwendet werden. 

* 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2' f dadurch gelcennzelchne t « 
dafl 50 bis 90 # des Polyvinylalkohols in der w&Brigen 
Flotte vor Beginn der Polymerisation vorgelegt und 10 
bis 50 £ nach beendeter Polymerisation der Dispersion 
zugftgeben werden. 

Verwendung von Disperaionspulvern nach Anspruch 1 bis 3. 
als Bindemittel fttr Kunststoffputze. * 

0 Jr ■ 
f • - 

309640/1046 



